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©  Verfahren  und  Vorrichtung  zur  Herstellung  von  Metalloxidpulver. 

CO 

©  Die  Erfindung  besteht  darin,  daß  bei  einem  Ver- 
fahren  und  einer  Vorrichtung  zur  Herstellung  von 
Metalloxidpulver  eine  Metallschmelze  mit  Sauerstoff 
beaufschlagt  wird,  wobei  in  einem  Arbeitsgang  durch 

den  Sauerstoff  (20)  die  vorzugsweise  als  Metallstrahl 
(15)  vorliegende  Metallschmelze  zerstäubt  und 
gleichzeitig  die  entstehenden  Metallpartikel  oxidiert 
werden. 
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Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren 
und  eine  Vorrichtung  zur  Herstellung  von  Metall- 
oxidpulvern,  z.  B.  Pulver  der  Metalloxide  Zinnoxid, 
Zinkoxid,  Titanoxid,  Bleioxid,  Kupferoxid. 

Zinnoxidpulver  wird  als  weißer  Farbgrundstoff 
für  Glasuren  und  Emaillen  verwendet,  da  es  von 
Wasser,  Säuren  und  Alkalilaugen  nicht  angegriffen 
wird.  Außerdem  ist  es  thermisch  sehr  widerstands- 
fähig  (Sublimationspunkt   ̂ 1.800  °  C). 

Bekanntgeworden  ist  die  Herstellung  von  Zinn- 
oxidpulver  in  zwei  Schritten,  und  zwar  die  Herstel- 
lung  von  Zinnpulver  in  einem  ersten  Schritt  und 
danach  in  einem  zweiten  Schritt  die  getrennte  Oxi- 
dation  des  Zinnpulvers  in  einem  Ofen.  Dabei  wird 
das  Zinnpulver  im  Ofen,  z.  B.  Drehtrommelofen,  auf 
Reaktionstemperatur  erhitzt  und  durch  Zugabe  von 
Luft  oxidiert.  Der  Oxidationsprozess  ist  langsam 
und  mit  einem  hohen  Energieeinsatz  zum  Betrei- 
ben  des  Ofens  verbunden. 

Aufgabe  der  vorliegenden  Erfindung  ist  es,  ein 
einfaches  Verfahren  und  eine  einfache  Vorrichtung 
zur  Metalloxidpulverherstellung  zur  Verfügung  zu 
stellen. 

Diese  Aufgabe  wird  gemäß  der  Erfindung  da- 
durch  gelöst,  daß  eine  Metallschmelze  mit  Sauer- 
stoff  beaufschlagt  wird,  wobei  bevorzugt  in  einem 
Schritt/Arbeitsgang  durch  den  Sauerstoff,  die  vor- 
zugsweise  als  Metallstrahl  vorliegende  Metall- 
schmelze  zerstäubt  und  gleichzeitig  die  entstehen- 
den  Metallpartikel  oxidiert  werden.  Durch  die  Erfin- 
dung  wird  es  somit  möglich,  in  einem  einzigen 
Schritt  sowohl  die  Metallpulverherstellung  und  auch 
die  Oxidation  des  Metallpulvers  durchzuführen,  so 
daß  in  besonders  einfacher  Weise  das  Metalloxid  in 
Pulverform  entsteht. 

Weitere  vorteilhafte  Verfahrensmerkmale  sowie 
eine  besonders  günstige  Vorrichtung  zur  Durchfüh- 
rung  des  Verfahrens  sind  in  den  Ansprüchen  2  bis 
14  angegeben. 

In  der  Zeichnung  ist  eine  Schmelzvorrichtung 
mit  10,  eine  Zerstäubungsvorrichtung  mit  11,  eine 
der  Zerstäubungsvorrichtung  11  zugeordnete  und 
mit  der  Schmelzvorrichtung  10  verbundene  Brenn- 
kammer  mit  12  sowie  ein  am  Ende  der  Brennkam- 
mer  12  angeordneter  Auffangtrichter  mit  13  ge- 
kennzeichnet. 

In  der  Schmelzvorrichtung  10  wird  auf  ca. 
900  °C  bis  1200°C  überhitztes  Zinn  durch  einen 
Auslauf  14  auf  einen  Durchmesser  von  1  bis  10 
mm  geformt  und  fällt  als  Metallstrahl  15  in  die 
Brennkammer  12.  Das  Zinn  wird  dabei  entweder  in 
einem  separaten  Ofen  geschmolzen  und  in  den 
Tundish  16  abgegossen  oder  direkt  in  dem  als 
Ofen  ausgebildeten  Tundish  geschmolzen  und 
überhitzt. 

Die  Zerstäubungsvorrichtung  11  weist  eine 
Ringspaltdüse  oder  mehrere  konzentrisch  angeord- 
nete  Einzeldüsen  17  mit  fest  vorgegebenem  An- 

stellwinkel  18  auf  und  ist  ferner  an  eine  Sauerstoff- 
versorgung,  z.  B.  einen  Hochdrucksauerstofftank 
19,  angeschlossen. 

Der  Sauerstoff  wird  unter  Druck  und  hoher  Ge- 
5  schwindigkeit  durch  die  Düsen  17  auf  den  Metall- 

strahl  15  gespritzt,  wobei  der  aus  den  Düsen  17 
austretende  Sauerstoffstrahl  20  und  der  lotrecht 
nach  unten  ausfließende  Metallstrahl  15  einen  Win- 
kel  18  bilden,  der  kleiner  als  ein  rechter  Winkel  ist. 

io  Der  gasförmige  oder  flüssige  Sauerstoff  wird 
bevorzugt  mit  einem  Druck  zwischen  5  und  100  bar 
durch  die  divergent  ausgebildeten  Düsen  ausgebla- 
sen.  Bei  Verwendung  einer  Ringspaltdüse  kann  zu- 
sätzlich  der  Sauerstoff  mit  einem  Drall  austreten. 

75  Bei  diesem  Druckbereich  ist  keine  Pumpe  zur 
Förderung  notwendig.  Der  Sauerstoff  kann  flüssig 
oder  gasförmig  direkt  aus  dem  Hochdrucksauer- 
stofftank  19  entnommen  werden. 

Der  Winkel  18  zwischen  dem  Metallstrahl  15 
20  und  dem  Sauerstoffstrahl  20  liegt  bevorzugt  zwi- 

schen  50°  und  85°.  Durch  den  hohen  Impuls  des 
auftreffenden  Sauerstoffs  wird  die  Metallschmelze 
zu  feinen  Partikeln  zerstäubt  und  gleichzeitig  das 
Zinn  oxidiert. 

25  Diese  Reaktion  ist  stark  exotherm.  Das  Zinn 
verbrennt  mit  weißer,  heller  Flamme.  Es  entsteht 
ein  feines,  unregelmäßig  geformtes,  weißes  SnÜ2- 
Pulver.  Ein  vorzugsweise  mit  Wasser  gekühlter 
Mantel  21  kühlt  die  Brennkammer  12  und  führt  die 

30  Reaktionswärme  (AH  =  -  1161  Kcal/kg  Sn)  ab. 
Der  Sauerstoffbedarf  entspricht  mindestens  der 

stöchiometrischen  Menge  von  0,377  m3  Ü2/kg  Sn, 
wobei  bevorzugt  reiner  Sauerstoff  verwendet  wird. 
Es  ist  jedoch  auch  möglich,  ein  die  erforderliche 

35  Sauerstoffmenge  aufweisendes  Gasgemisch,  vor- 
zugsweise  Sauerstoff-Inertgasgemisch  zu  verwen- 
den,  wobei  bevorzugt  ein  flüssiges  Sauerstoff- 
Argon-Gemisch  oder  Sauerstoff-Stickstoff-Gemisch 
verwendet  wird. 

40  Das  Abgasvolumen  entspricht  dem  Sauerstoff 
bzw.  Inertgasüberschuß,  denn  das  durch  die  Reak- 
tion  gebildete  Zinnoxidpulver  ist  fest. 

Das  feste  Zinnoxidpulver  lagert  sich  im  Auf- 
fangtrichter  13  ab  und  wird  über  einen  vorzugswei- 

45  se  am  Ausgang  22  des  Trichters  13  angebrachten 
Injektor  23,  dem  über  eine  Leitung  24  Luft  oder  ein 
Inertgas  zugeführt  wird  und  die  Leitung  25  einem 
Zyklon  26  und  einem  diesen  nachgeschalteten  Fil- 
ter  27  weitertransportiert. 

50  Dem  Zyklon  26  und  dem  Filter  27  wird  über 
Leitungen  28  bzw.  29  das  Zinnoxidpulver  entnom- 
men.  Die  Luft-  bzw.  Inertgaszufuhr  dient  dabei  ne- 
ben  der  Pulverforderung  bei  der  Verwendung  von 
reinem  Sauerstoff  als  Reaktionsgas,  auch  zum  Ver- 

55  dünnen  des  Sauerstoffs  im  Abgassystem,  wodurch 
sichergestellt  ist,  daß  kein  Brand  in  dem  Abgassy- 
stem  entsteht. 

Der  Ausgang  30  des  Filters  27  steht  unter 

2 



3 EP  0  467  194  A1 4 

Zwischenschaltung  eines  Sauggebläses  31  mit  ei- 
nem  Abluftkamin  32  in  Verbindung. 

Patentansprüche 

1.  Verfahren  zur  Herstellung  von  Metalloxidpul- 
vern, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  eine  Metallschmelze  (15)  mit  Sauerstoff 
(20)  beaufschlagt  wird. 

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1  , 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  in  einem  Arbeitsgang  durch  den  Sauerstoff 
(20)  die  vorzugsweise  als  Metallstrahl  (15)  vor- 
liegende  Metallschmelze  zerstäubt  und  gleich- 
zeitig  die  entstehenden  Metallpartikel  oxidiert 
werden. 

3.  Verfahren  nach  Anspruch  1  oder  2, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  Sauerstoff  unter  einem  Druck  von  mehr  als 
5  bar  durch  eine  oder  mehrere  auf  den  Metall- 
strahl  (15)  gerichtete  Düsen  (17)  gespritzt  wird, 
wobei  ein  aus  einer  Düse  (17)  austretender 
Sauerstoffstrahl  (30)  und  der  lotrecht  nach  un- 
ten  aus  einer  Schmelzkammer  (16)  ausfließen- 
de  Metallstrahl  (15)  einen  Winkel  (18)  miteinan- 
der  bilden,  der  kleiner  als  ein  rechter  Winkel 
ist. 

4.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  3, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  Sauerstoff  (20)  mit  einem  Druck  von  5  bis 
100  bar  auf  den  Metallstrahl  (15)  gespritzt  wird. 

5.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  4, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Sauerstoffmenge  mindestens  der  stö- 
chiometrischen,  zur  Oxydation  notwendigen, 
Menge  entspricht. 

6.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  5, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  gasförmiger  Sauerstoff  verwendet  wird. 

7.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  5, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  reiner  flüssiger  Sauerstoff  verwendet  wird. 

8.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  7, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  bei  der  exothermen  Metall-02-Reaktion 
entstehende  Wärme,  vorzugsweise  durch  eine 
Wasserkühlung  (21),  abgeführt  wird. 

9.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  8, 
dadurch  gekennzeichnet, 

daß  Metalloxidpulver,  vorzugsweise  in  einem 
Trichter  (13),  aufgefangen  und  durch  ein  Gas 
(24)  weitertransportiert  wird. 

5  10.  Vorrichtung  zur  Durchführung  des  Verfahrens 
nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  9, 
gekennzeichnet  durch 
eine  Schmelzvorrichtung  (10),  eine  Zerstäu- 
bungsvorrichtung  (11),  eine  der  Zerstäubungs- 

io  Vorrichtung  (11)  zugeordneten,  mit  der 
Schmelzvorrichtung  (10)  verbundenen  Brenn- 
kammer  (12)  und  einem  am  Ende  der  Brenn- 
kammer  (12)  angeordneten  Auffangtrichter 
(13). 

15 
11.  Vorrichtung  nach  Anspruch  11, 

dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Zerstäubungsvorrichtung  (11)  ein  oder 
mehrere  auf  den  aus  der  Schmelzvorrichtung 

20  (10)  ausfließenden  Metallstrahl  (15)  gerichtete 
Düsen  (17)  aufweist,  die  an  eine  Sauerstoffver- 
sorgung  (19)  angeschlossen  sind. 

12.  Vorrichtung  nach  Anspruch  10  oder  11, 
25  dadurch  gekennzeichnet, 

daß  die  Brennkammer  (12)  einen  vorzugsweise 
mit  Wasser  gekühlten  Mantel  (21)  aufweist. 

13.  Vorrichtung  nach  einem  der  Ansprüche  10  bis 
30  12, 

dadurch  gekennzeichnet, 
daß  an  dem  Ausgang  (22)  des  Auffangtrichters 
(13)  ein  Injektor  (23)  sowie  über  eine  Leitung 
(25)  ein  Zyklon  (26)  und  ein  Filter  (27)  ange- 

35  schlössen  sind. 

14.  Vorrichtung  nach  Anspruch  13, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  der  Filterausgang  (30)  unter  Zwischen- 

40  Schaltung  eines  Sauggebläses  (31)  mit  einem 
Abluftkamin  (32)  in  Verbindung  steht. 

45 
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